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(57) Abstrac t: The invention concerns an equipment comprising 
a chromatographic column (1) with final detector (5) and a mass 
spectrometer, wherein the temperature of an interface including an 
outlet tube (7) and a capillary tube adjusting the flow rate to the 
spectrometer (8) is adjusted by means of a flow rate or pressure 
leakage sensor informing a control module (12) which adjusts the 
temperature of the interface to equalize the flow rates in the tubes 
( 6 and 7). 

(57) Abrege : Dans un appareillage comprenant une colonne 
chromatographique (1) a d&ecteur final (5) et un spectrometre 
de masse , la temperature d'une interface comprenant un tube de 
sortie (7) et un tube capillaire reglant le d£bit vers le spectrometre 
(8) est regie" a Taide d'un capteur de fuite de debit ou de 
pression renseignant un module de commande (12) qui ajuste la 
temperature de 1'interface pour Sgaliser les debits dans les tubes 
(6et7). 
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DISPOSITIF DE COUPLAGE AUTOMAT I SE ENTRE UN MICRO- 

CHROMATOGRAPHE ET UN 
SPECTROMETRE DE MASSE COMPRENANT UN AJUSTEMENT DE 
TEMPERATURE 

5 

^MSdRIPTION 

L' invention a trait a un dispositif de 

10 couplage d'un chroma tographe (ou micro- chroma tographe) 
et d'un spectrometre de masse, du genre comprenant un 
ajustement de temperature a 1' interface. 

Elle constitue un perfectionnement du 
brevet francais 2817347 dans lequel est decrite une 

15 interface de type ouvert, tout en pouvant dans 
certaines realisations , concerner des couplages un peu 
differents, par exemple celui utilisant 1' interface de 
type ferme. On donnera brievement quel que s 
considerations extraites de ce brevet anterieur pour 

20 introduire 1' invention. 

La combinaison d'un micro -chroma tographe et 
d'un spectrometre de masse est particulierement 
interessante pour mener certaines analyses de produits 
gazeux. II faut toutefois veiller a maintenir des 

25 conditions convenables de fonctionnement pour ces deux 
appareils completement differents. C'est ainsi que le 
micro-chromatographe est muni en aval d'un detecteur 
tel qu'un catharometre (ou un microcatharometre) qui 
enregistre les pics de chromatographie par la variation 

30 de composition de 1'eluat qui le traverse. Sa mesure 
n'est toutefois correcte qu'a pression constante, par 
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exemple a la pression atmospherique . Le spectrometre de 
masse travaille cependant sous vide secondaire. II faut 
done produire une difference de pression determinee 
entre les deux moyens de mesure alors qu'ils sont 
5 proches l'un de 1' autre sur 1' appareillage, tout en se 
premunissant contre les inegalites de f onctionnement 
provenant, notamment, du pompage du spectrometre et de 
variations du debit gazeux circulant a travers la 
colonne chromatographique . 

10 Dans le brevet precedent, 1' interface entre 

le chromatographe et le spectrometre de masse etait 
ouverte, e'est-a-dire communiquant avec l'exterieur, et 
la colonne chromatographique debouchait dans un tube 
capillaire menant au spectrometre de masse. La 

15 communication avec l'exterieur permettait de maintenir 
une pression constante au catharometre . Si le debit 
s ' ecoulant du chromatographe etait superieur a celui 
preleve par le spectrometre, et impose par les 
caracteristiques physiques du tube capillaire, une 

20 partie de l'eluat gazeux etait rejetee hors de 
1' appareillage et perdue pour la mesure. Dans le cas 
contraire, le gaz exterieur entrait dans 1' appareillage 
et dans le capillaire et participait a la mesure du 
spectrometre de masse en la faussant. 

25 Les inventeurs de ce brevet anterieur 

avaient accorde le debit du spectrometre de masse et le 
debit du chromatographe par un chauffage reglable de 
1' interface, apres avoir constate qu'un chauffage de 
1' interface diminuait le debit de gaz admis dans le 

30 tube capillaire du spectrometre de masse, et qu'au 
contraire un refroidissement augmentait ce debit. II 
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etait propose d' examiner le signal du bruit de fond du 
spectrometre de masse pour detecter 1' entree du gaz 
exterieur et maintenir celui-ci a une quantite aussi 
petite que possible afin d'egaliser au mieux les debits 
5 passant par le spectrometre et par le chromatographe . 
Dans le cas ou l'air exterieur entourait l'appareil et 
pouvait y penetrer, il etait conseille de suivre les 
intensites des pics de l'eau, de 1' azote et de 
l'oxygene dans le 4 spectrometre de masse : une 

10 augmentation des pics caracteristiques de l'air, c'est- 
a-dire des pics d' azote et d'oxygene par rapport au pic 
caracteristique de l'eau traduisait une entree d'air. 
L'operateur pouvait alors ajuster la temperature a 
1' interface pour corriger le debit en consequence. 

15 II est malheureusement apparu que ce 

procede ne se pretait pas facilement a une 
automatisation. I/objet de l'invention est done de 
fournir un dispositif permettant d' ajuster les debits 
entre le detecteur d'un chromatographe et un 

20 spectrometre de masse situe en aval de facon aussi 
bonne que dans le brevet anterieur, mais de fagon 
automatique. La solution proposee consiste a adopter 
une autre mesure pour accomplir le reglage de 
temperature. Plusieurs possibilites interessantes 

25 existent, qui reposent sur la mesure d'une fuite, ou 
bien d'une pression a un endroit approprie de 
1'appareillage. 

La pression est en effet un parametre 
simple, directement correle a une irregularite de debit 

30 et qui peut done etre exploite facilement par un moyen 
d'asservissement usuel tout en permettant une 
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correction presque immediate. Le lieu de mesure sera 
souvent a 1' interface entre le chromatographe et le 
spectrometre, mais il pourra aussi etre ailleurs, plus 
en aval et notamment au spectrometre ; des dispositifs 
5 assez differents d' aspect pourront etre preconises 
selon la nature de 1' interface (ouverte ou fermee) . 

1/ invention concerne encore un dispositif 
d' analyse comprenant un micro- chromatographe et un 
spectrometre de masse, la sortie du micro- 

10 chromatographe etant reliee a 1' entree du spectrometre 
de masse par un dispositif de couplage automatise selon 
la definition precedente ; et qui peut etre muni, en 
outre, en amont du micro-chromatographe, d'un 
dispositif de pre-concentration reposant sur une 

15 adsorption suivie d'une the rmo-de sorption, par exemple 
le pre-concentrateur Airsense ® « JITD ». 

L' invention sera maintenant decrite en 
liaison aux figures 1, 2 et 3, qui representent des 
realisations respectives de 1' invention. 

20 La figure 1 illustre un appareillage sur 

lequel 1' invention est susceptible d' §tre implantee. II 
comprend une colonne chromatographique 1 alimentee en 
amont par une source de gaz vecteur ou eluant et par un 
injecteur du produit a analyser ou solute. La colonne 

25 chromatographique 1 est chauffee dans un four 4 a la 
temperature voulue. II est connu que les composants du 
produit a analyser traversent la colonne 1 a des 
vitesses diff<§rentes selon leur affinite chimique avec 
une phase stationnaire specif ique y etant contenue. Un 

30 microcatharometre 5 est dispose a la sortie de la 
colonne 1 et mesure de facon connue les variations de 
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composition du gaz qui le traverse. La colonne se 
poursuit en un tube 6 au-dela du microcathorometre 5, 
qui ne contient generalement pas de phase stationnaire 
et dans lequel les gaz peuvent circuler. Un tube 
5 capillaire 7 est loge dans le tube 6 et le prolonge 
jusqu'a un spectrometre de masse 8 qui effectue une 
autre mesure sur les composes separes par le 
chromatographe - Le tube 6 comprend au moins une 
ouverture 9 non loin de l'extremite du tube capillaire 

10 7 afin de maintenir la pression au microcatharometre 5 
a une valeur invariable, selon l'avantage de cette 
interface ouverte entre la colonne 1 et le spectrometre 
8. La propriete essentielle du tube capillaire 7 est de 
ne permettre le passage que d'un debit maximal de gaz 

15 dependant de la temperature. Si le debit sortant de la 
colonne 1 est superieur, l'excedent fu it du tube 6 a 
1' ouverture 9 ; sinon, du gaz environnant entre dans le 
tube 6, puis dans le tube capillaire 7 et aboutit au 
spectrometre de masse 8 si cette condition se 

20 maintient. 

Selon un mode de realisation de 
1' invention, il est prevu de disposer un detecteur de 
fuite de gaz 10 a 1' ouverture 9. II peut comprendre lui 
aussi un microcatharometre et fonctionner a partir de 

25 la difference de conductivity thermique entre le gaz 
ambiant et le gaz de fuite. II comprend une sonde 
aspirante 11 placee a 1' ouverture 9. Le detecteur de 
fuite LD 228 de la societe GL Sciences a par exemple 
une sensibilite de 0,01 ml par minute, ce qui est 

30 suffisant dans 1' application consideree pour donner de 
bons resultats. 
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D'autres ctetecteurs pourraient etre 
envisages et notamment des debimetres, par exemple de 
type Honeywell ® « AWM 40000 Series », egalement 
sensibles a une variation de conductivity thermique. 
5 L'avantage est de pouvoir plus facilement recuperer le 
signal mesure pour controler ensuite la regulation en 
temperature de 1' interface. 

Le signal du detecteur 10 est fourni a un 
module de commande 12 qui agit: sur un moyen de reglage 

10 de temperature 13 de 1' interface. Ce moyen 13 peut, de 
facon analogue au brevet precedent, consister en un 
circuit 61ectrique comprenant une resistance 14 de 
chauffage situee par exemple pres du spectrom&tre de 
masse 8. Pref6rentiellement, le moyen 13 doit consister 

15 en un systeme de chauffage homogene de la longueur 
maxirnale du tube capillaire 7. II comprend ici un 
Element reglable 15 sur lequel agit le module de 
commande 12 en fonction du signal du detecteur 10. Le 
module de commande 12 peut comprendre une carte 

20 electronique ou un moyen de calibration analogue 
donnant un reglage de 1' element 15 en fonction du 
signal recu exprimant l'ecart avec un 6tat souhait6. 

La figure 2 illustre un autre mode de 
realisation analogue au precedent, si ce n'est que le 

25 detecteur 10 est remplace par un autre detecteur de 
pression 16 se branchant sur la chambre 17 du 
spectrometre de masse 8. De facon connue, la jauge 
d'ionisation Hewlett-Packard ® « HP59864 » par exemple, 
peut estimer la pression dans la chambre 17 a partir de 

30 la density de 1'air mesur6e dans le spectrometre de 
masse. Le detecteur 16 renseigne le module de commande 
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12 de la mime fag on que le detecteur precedent 10, le 
reste de 1' appareillage etant inchange. II est en effet 
apparu parfaitement possible de regler le chauffage de 
1' interface au moyen de la pression dans la chambre 17. 
5 1/ interface reste ouverte dans ce mode de realisation. 



figure 3. Le tube 6 ne communique plus avec 
l'exterieur, de sorte que le seul exutoire de 1'eluat 
est le tube capillaire 7. L' interface fermee n'avait 

10 pas ete consideree dans le brevet precedent, mais il 
est possible de lui appliquer les perfectionnements de 
celui-ci. On peut par exemple disposer un capteur de 
pression 18, par exemple le capteur Sensor Technics® 
"HCX Series", au bout du tube 6 pour y mesurer la 

15 pression de 1'eluat et l'asservir a. une valeur fixe qui 
garantit l'egalite des debits. La commande de la 
temperature de 1' interface se fait encore par le module 
de commande 12 et le circuit electrique de chauffage. 



Une interface fermee est illustree a la 
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REVEND I CAT IONS 

1) Dispositif de couplage d'un 
chromatographe (1) et d'un spectrometre de masse (8), 
5 comprenant une interface fermee entre un detecteur 
final (5) du chromatographe et le spectrometre, 
1' interface comprenant un tube (6) sortant du 
chromatographe dans lequel un tube capillaire (7) 
menant dans le spectrometre est enfonce, et un moyen de 
10 reglage (14, 15) de temperature, caracterise en ce 
qu'il comprend un capteur de pression (18) dans le tube 
sortant du chromatographe, par lequel un module de 
commande (12) du moyen de reglage de temperature est 
renseigne. 

15 2) Dispositif de couplage d'un 

chromatographe (1) et d'un spectrometre de masse (8), 
comprenant une interface ouverte entre un detecteur 
final (5) du chromatographe et le spectrometre, 
1 ' interface comprenant un tube (6) sortant du 

20 chromatographe dans lequel un tube capillaire (7) 
menant dans le spectrometre est enfonce, et un moyen de 
reglage (14, 15) de temperature, caracterise en ce 
qu'il comprend un capteur de debit ou un detecteur de 
fuite (10) a travers le tube sortant du chromatographe 

25 par lequel un module de commande (12) du moyen de 
reglage de temperature est renseigne. 

3) Dispositif de couplage d'un 
chromatographe (1) et d'un spectrometre de masse (8), 
comprenant une interface ouverte entre un detecteur 

30 final (5) du chromatographe et le spectrometre, 
1' interface comprenant un tube (6) sortant du 
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chromatographe dans lequel un tube capillaire (7) 
menant dans le spectrometre est enfonce, et un moyen de 
reglage (14, 15) de temperature, caracterise en ce 
qu'il comprend un capteur de pression (16) dans une 
5 chambre du spectrometre de masse, par lequel un module 
de commande (12) du moyen de reglage de temperature est 
renseigne . 

4) Dispositif d' analyse comprenant un 
micro-chromatographe et un spectrometre de masse, la 

10 sortie du micro-chromatographe etant reliee a 1' entree 
du spectometre de masse par un dispositif de couplage 
automatise selon l'une quelconque des revendications 1 
a 3. 

5) Dispositif d' analyse selon la 
15 revendication 4, muni, en outre, en amont du micro- 
chroma thographe, d'un dispositif de pre-concentration 
reposant sur une adsorption suivie d'une thermo- 
desorption, par exemple le pre-concentrateur Airsense ® 
« JiTD ». 
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